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Tom tat: Cac san pham dat hiém duoc s dung rong rai trong cac nganh cong nghiép
cong ngh¢ cao nhu hat nhan, quang hoc, laze, nam cham, chat huynh quang, gom cao cap
v.v. Nhitng san pham nay duoc ché tao tir nhitng nguyén liéu la hop chat dét hiém co do
tinh khiét cao vé phuong dién tap chat dat hiém va khong dat hiém. Hién nay, c6 mot s6
phuong phap dé danh gia do tinh khiét ciia san pham nhu quang pho phat xa plasma cam
tng ICP-OES, khéi phé plasma cam tng ICP-MS, phwong phap kich hoat notron
NAA,v.v. Bai viét tong quan cic phuong phép hién dai dugc ap dung xac dinh cac tap
chat dat hiém va mot s6 két qua nghién ciru budc dau ap dung phuong phap ICP-OES &
Trung tdm Nghién ctru va Chuyén giao Cong nghé dat hiém, Vién Cong nghé xa hiém
nham xac dinh tap chat dat hiém trong cac san pham phan chia tinh ché dat hiém nhu
lantan, gadolini va neodym.

Tir khoa: xdc dinh tap chdt trong dat hiém tinh khiét cao, ICP-OES, ICP-MS, Neodym,
Lantan, Gadolini

. MO PAU

Dit hiém (REES) va cac san pham dat hiém duoc sir dung rong rai trong cac nganh cong
nghi¢p cong nghé cao nhu: hat nhan, quang hoc, laze, nam cham, gom cao cap.v.v. Mi
nguyén té co gié tri va ung dung khac nhau. Praseodym (Pr), neodym (Nd), samari (Sm) va
dysprosi (Dy) dugc dung trong nam cham vinh cutu. Terbi (Tb), ceri (Ce), lanthan (La), europi
(Eu), ytri (Y) la thanh phan cua chat huynh quang, man hinh rada. Cac nha san xuat cé thé
cung Cap cac san pham dat hiém co6 d tinh khiét 1én dén 99,9999%, trong do lugng vét cac
tap chat chi c¢& pg/g [1]. D6 tinh khiét caa vat liéu n6i chung va caa san pham dat hiém néi
riéng co thé dugc phan loai dua trén su ¢ mat nhiéu hay it cua tap chat dang kim loai hoac
tong tap chat. Tong tap chat bao gom tap chat dang kim loai, khéng kim loai, anion, oxit va
can [1]. Vi vay, do tinh khiét caa vat liéu chi tinh dén s c6 mat caa tap chat kim loai c6 thé
cao hon nhiéu so véi khi tinh dén tong tap chat. B4i voi cac san pham dat hiém, sy c6 mat cua
tap chat dat hiém va khong dat hiém trong cac vat liéu nay thuong anh huéng dén tinh chit co
ly cuia san pham cudi cing va gia thanh caa nhiing san pham nay phu thudc rat nhiéu vao do
tinh khiét [1]. Vi vay, luong tap chat trong cac san pham dat hiém co do tinh khiét cao can
duoc kiém soét chat ché va can than. Bai viét tong quan phuong phap ICP-MS va ICP-OES
xé4c dinh cac tap chat dat hiém trong cac san pham dat hiém c6 do tinh khiét cao va mot s két
qua nghién ctu budc dau &p dung phuong phap ICP-OES ¢ Trung tdm Nghién ctu va
Chuyén giao Cong nghé dat hiém, Vién Cong nghé xa hiém nham xac dinh tryc tiép cac tap
chat dat hiém trong cac san pham phan chia tinh ché dat hiém nhu lantan, gadolini va
neodym, khdng qua tach va lam giau.

Il. THIET BI, HOA CHAT, DUNG CU

- May quang phé phat xa plasma cam tng (ICP-OES), Horiba, Ultima2 (Phap), d6 phan
giai quang hoc <5 pm (160-390 nm) va <10 pm (390 - 800 nm).

- Dung dich chuan cac nguyén té dat hiém (REEs) PA, Merck, 1000 mg/I.

- Dung dich gadolini, lantan, neodym 5,0 g/L (PA).

- Axit nitric HNO3 PA d = 1,42 g/ml.

- Thiét bi va dung cu phong thi nghiém thong thudng khac.



I11. KET QUA VA BAN LUAN

3.1. Tong quan vé phwong phap phén tich tap chat dat hiém trong san pham dat hiém c6
d¢ tinh khiet cao

Hién nay, c6 mot s6 phuong phap duoc sir dung dé xac dinh tap chat néi chung va tap
chat dat hiém noi riéng trong cac san pham dat hiém c6 do tinh khiét cao nhu quang phd phét
xa plasma cam tng (ICP-OES), khéi phd plasma cam @ng (ICP- MS), phuong phap kich hoat
notron (NAA),v.v[1]. NAA c6 d6 nhay cao va gidi han phat hién thap nhung ki thuat nay chi
xac dinh duogc dong thoi mot s6 dat hiém do anh huong cua nén va cac tuong tac khac [1].
NAA ciing yéu cau vé thiét bi dic biét nhu can c6 ngudn notron, ddng thoi tao ra chat thai co
tinh phong xa & murc d6 thap, tén nhiéu thoi gian phan tich va chi phi van hanh cao nén khong
phu hop cho hoat dong phan tich thuong ngay [1]. ICP- MS va ICP-OES Ia hai k¥ thuat phan
tich c6 nhiéu wu diém nhu gigi han phat hién thap, khoang tuyén tinh rong cho phép xac dinh
céc nguyén t6 luong vét va nguyén té chinh trong mau; do on dinh cao va c6 kha ning phan
tich dong thoi nhiéu nguyén tb [1]. Vi vay, hai phuong phap nay phu hop dé xac dinh cac tap
chat dét hiém trong cac san pham dét hiém co do tinh khiét cao. Cac tap chat duoc xac dinh
truc tiép hoidc két hop cac ki thuét tach va 1am giau trude khi do ICP-MS hoic ICP-OES. Viéc
xac dinh luong vét tap chat dat hiém trong cac san pham dat hiém tinh khiét cao thuong gap
khé khan do xdy ra nhiing tuong tac trong phd phét xa ddi véi phuong phép ICP-OES va
nhiing twong tac trong phd kh01 luong dbi V6i phuong phap ICP-MS. Piéu dang xem xét ¢
day do 1a su khac biét lon vé nong do gitra nén miu va luong vét tap chat dat hiém thuong
dan dén giam hodc triét tiéu tin hiéu chat phan tich, do d6 két qua cudi cung dua ra thuong
khong chinh x&c[1-2]. Do d6, khéng c6 nhiéu nghién ctru xac dinh truc tiép tap chat dat hiém
trong san pham dét hiém c6 do tinh khiét cao. Cac bao cao da phan str dung cac ki thuat tach
va lam giau khac nhau nhu sic ki trao ddi ion, sac ki 16ng, chiét dung méi, bd chinh nén, thém
chat ngi chuan va pha lodng mau téi néng do thich hop.v.v dé giam hoac loai bo anh huéng
ctia nén, dong thoi 1am giau chat phan tich truée khi do ICP-MS hoic ICP-OES [1-2]. Tuy
nhién, do phwong phap ICP-MS c6 gigi han phat hién thap hon (c& pg/g) so véi phuong phap
ICP-OES (c& pg/g) nén cac tng dung va nghién ctu st dung ICP-MS lam cbéng cu phan tich
xac dinh luong vét tap chat dat hiém trong cac san pham dat hiém co do tinh khiét cao ciing
nhiéu hon, mac du chi phi caa ki thuat nay cao hon ICP-OES.

3.1.1. Phwong phap ICP-MS

Trong phuong phép pho khdi ICP-MS, tuong tac xay ra trong plasma khi xac dinh
luong vét cac tap chat dat hiém nhom trung va nhoém néng trong nén oxit cua dat hiém nhe co6
thé hinh thanh dang da nguyén ttr, c6 cing s6 khéi (m/z) véi chat phan tich dan dén sy chong
chap pho gay anh hudng t6i qua trinh phan tich [2]. Vi du cdc mono oxit dat hiém 140CemO
Lplsg* 159T160* 6 ciing sé khéi vai Ian Tuot *°Gd*, B57Gd"*, 5Ly, phan tich luong vét it
hiém trong Nd,Oj3 c6 d6 tinh khiét cao thi “5Nd*®OH," va HONISOH" chdng chap véi dong
vi *Dy*, *3Nd™0" chdng chap véi ddng vi *°*Tb* va 8 Nd'®OH"* chdng chap véi ddng vi
%H0*[3]. Céc dang da nguyén tir REO(H)*, RE*, REO" (RE la nguyén t§ dét hiém) da duoc
dé cap dén trong nghién ciru cia Man He va cong su khi xac dinh lwong vét cac tap chat dat
hiém trong Nd [2]. Nd Ia nguyén t6 nhém nhe, v6i bay dong vi nén twong tac tao ra boi nén
Nd 1én cac dat hiém khac kha phic tap. Dé han ché nhitng anh huéng nay, cac thong s6 ICP-
MS nhu khi mang, nang lugng cao tan... da duoc khao sat, tim ra mdi lién hé giira ti 18 tao
thanh REO(H)*/RE" va chiéu dai lién két caa oxit dat hiém twong tng nham dua ra cong thirc
hiéu chuan d6i vai viéc dinh luong nhitng nguyén té bi anh huéng rat manh bai nén Nd 1a Ho
va Tb[2].Cac nguyén tb con lai dugc xac dinh biang phuong phap ngoai chuan va thém chuan
[2]. Trong mét nghién ciu khac, Man He va cong su di phat trién phuong phap chi sir dung
mot chudi tiéu chuan dé xac dinh luong Vét tap chat dat hiém trong cac oxit dat hiém khéc
nhau nhu Yb,03, PrgOqy, NdzOg, Dy203[4] Phuong phap cO uu dlem don gian, nhanh nhay
va yéu cau mot lwong nho mau, khéng can dung noi chuan, khdng can bd chinh nén [4]. Gidi
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han phat hién cua phuong phap d6i véi cac REE nam trong khoang 1-21 ng/L[4]. Thiét bi
ICP-QQQ, model Agilent 8800 Triple Quadrupole da dwoc Juane Song va cac cong su su
dung dé xac dinh lwong vét cac nguyén té dat hiém trong mau Nd,O3 c6 do tinh khiét cao
99,999%[3]. Thiét bi ba lan t& cuc nay cho phép trong ché d6 MS/MS, tuong tic nén Nd duoc
loai bo hoan toan mot cach hiéu qua[3]. Rhodi (Rh) va rheni (Re) duoc sir dung 1am chét noi
chuan nham hiéu chuan c&c anh huong vat Iy va anh huong hoa hoc dén d6 chinh xac cua két
qua [3].Vi vy, 13 tap chat dit hiém da duoc xac dinh. Hiéu suét thu hoi d6i véi mau thém 0,5
ppb trén nén mau Nd,Oz 500ppm nam trong khoang 90-100%, v&i do léch chuan tuong ddi
RSD <5% [3]. Thiét bi nay ciing dwoc sir dung dé xac dinh cac tap chat dat hiém trong hai vét
lieu tinh khiét khac 1a Sm,03 va Gd,O3 [5]. Luong vét tap chat dat hiém trong Er,Os tinh
khiét cao 99,999-99,9999% di duogc xac dinh tryc tiép bang ICP-MS phan giai cao [6]. Viéc
str dung khdi phd phan giai cao cho phép han ché hoac loai bo anh huéng cua nhidu phd do
giao thoa khdi lugng. Twong tac chong chap phd do anh huéng cua nén Er Ién cac chat phan
tich xung quanh*®Ho va **Tm da dwoc loai bo bing cach diéu chinh do phan giai tr 0,7amu
xudng 0,3 amu [6]. Anh huong cua nén Er 1én cac peak tin hiéu tap chat dat hiém duogc hiéu
chinh bang céch sir dung noi chuan In [6]. Gigi han dinh lwong LOQ cua céc tap chat dat
hiém nam trong khoang 0,0090-0,025 pg/g, véi hiéu suat thu hdi cua mau thém 13 90,3-107 %
[6]. Hién nay, bén canh viéc xac dinh truc tiép thi cac nghién ciru da phan thuong sir dung ki
thuat tach va lam giau nhu sic ki trao doi ion, sac ki long, chiét dung mdi .v.v. két hop véi
ICP-MS nham tach nén ra khoi chit phan tich truéc khi dinh lwong [1].Diéu nay gép phan
han ché anh huéng cua nén dén két qua phan tich. Nhiéu oxit dat hiém tinh khiét cao khac
nhau nhu Yb,03, PrgOs;, Nd203 Sm,03 da dugc xac dinh theo cach thac nay [1,7-9]. W. R.
Pedreira va cong su da phat trién phuong phép dinh luong vét tap chat dat hiém trong cac nén
dat hiém tinh khiét (>99,9%) Nd, Sm, Pr két hop sic ky long hiéu ning cao HPLC va ICP-
MS, str dung phuong phap gradient néng do6 [7-9]. Hiéu suat thu hoi nam trong khoang 85%-
100% ddi voi REEs khéac nhau [7-9]. Do léch chuan tuong ddi <5% (n=5)[7-9].Trong mat
nghién ciu khac, dua vao dic tinh cua 2-ethylhexyl hydro-2-ethylhexylphosphonat, nén Ce héa
tri 4 da dwoc phén tach ra khoi cac ion dat hiém hoa tri 3 con lai dung ky thuét chiét dung moi
trude khi dinh lugng bang ICP-MS [10]. Sau khi loai bo nén, tuong tac da nguyén tir trong ICP-
MS 1a khong dang ké [10] Hon 99,5% nén Ce da duoc loai bo véi hidu suat thu hoi 14 REEs nam
trong khoang 94-102% ddi véi mau thém [10]. Giéi han dinh luong trén mau ceri oxit 1 0,02-
0,09 ug/g [10]. Tac gia Viet Hung Nguyen da phét trién phuong phap xac dinh do tinh khiét ciia
dung dich chuan Yb, Eu va oxit Yb,Ostinh khiét cao st dung ICP-MS két ndi voi HPLC dé tach
online cac tap chat dat hiém [1]. Trong cic dong vi cia cic nguyén to dat hiém thi Lu bi anh
huong béi nén Yb va Tm bi anh huéng boi nén Eu [1]. Cong trinh di dung hai hé thong phan tich
khéc nhau 14 sic ki cap ion va sic ki chiét [1]. Sic ki chiét da xac dinh dugc Yb, sir dung chuong
trinh gradient trong hé thong HNOs-di-(2-ethylhexyl)phosphoric axit, trude khi dinh lugng bang
ICP-MS, trong khi cac tap chit dat hiém con lai chi can ding ICP-MS [1]. Do tinh khiét ciia dung
dich chuan Yb va oxit Yb,Os 1a >99,99% [1]. Chuong trinh gradient ndy ciing tach dugc Tm
trong dung dich chuan Eu [1]. P tinh khiét ctia dung dich chuén Eu 1a >99,99%][1].
3.1.2. Phuong phap ICP-OES

Céc nguyén té hda hoc néi chung va cac nguyén té dat hiém (REES) ndi riéng co rat
nhiéu vach phd phét xa. Néu chi tinh céc vach pho phat xa cé cuong do twong dbi tir 400 tro
l&n, REES ¢6 t6i hang trim vach. Do c4c nguyén té nay cé nhitng tinh chét trong ty nhau,
khién cho viéc xéac dinh chiing tré nén kha kho khan. D3c biét, khi xac dinh céc tap chat dét
hiém trong cac san pham dat hiém co6 d¢ tinh khiét cao bang phuong phap ICP-OES thi khong
chi xay ra twong tac 14n nhau giita cac tap chat ma con xay ra tuong tac rat manh vai nén nén
viéc dinh luong cang phuc tap. Nhitng tuong tac nay da dugc tinh todn trong. nhiéu cong trinh
vé tuong tac phd khi xac dinh luong vét cac nguyén té dat hiém trong nén dat hiém tinh
khiét(Pr, Sm, Eu, Lu, Y, Gd, Er, Yb, Tb, Dy, Ho, Tm, Ce, Nd, La) bang phuong phap ICP-
OES [11-17]. B¢ hiéu chinh nhiing twong tic nay, Luis Claudio de Oliveira va cong sy da st
dung nén Gd, tbi wu cac thong sé phan tich, lya chon nhém cac budc séng phi hop nhat, danh
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gia va hiéu chuan tuong tac khi xac dinh tryc tiép cac nguyén té dat hiém trong nén Gd tinh
khiét cao bang ICP-OES [18]. C4c tac gia da xac dinh dwoc céc tap chat dat hiém Eu, Sm, Tb,
Yb, Dy, véi hiéu suat thu hdi déi véi mau thém nam trong khoang 95-109%, hé sé bién thién
<5% (n=10) [18]. Tuong tu nhu trén, cac ki thudt tach va lam giau cling dugc s dung két hop
v6i ICP-OES dé 1am ting hiéu qua phan tich trong cac nghién cttu. Quy trinh tach Dy, Eu, Sm
va mot sb tap chat khong dat hiém khac (Ag, B, Cd) ra khoi nen Gd trude khi phan tich da
duoc phat trién [19]. Tuong tac phé véi nén Gd 1én cac nguyén tb duoc han ché bang cach sir
dung sic ky chiét véi 2-ethylhexyl phosphonic axit mono-2-ethylhexyl ester (PC-88A) Ia pha
dong va XAD-16 1a pha tinh [19]. Gi6i han dinh lugng cua cac nguyén t6 1a 0,6-3,0 ng/mL,
hiéu suét thu hdi cia Eu, Gd, Sm ndm trong khoang 100-102% [19]. Sac ky long hi€u nang
cao (HPLC) di duoc sir dung két hop véi ICP-OES, 1am cong cu tach nén La trude khi phan
tich cac tap chat dat hiém trong mot nghién ciru ciia Qin SHUALI va cong su [20]. Céc tac gia
da su dung nhya 2-ethylhexyl hydrogen 2-ethylhexylphosphonate (P507) lam pha tinh, axit
nitric HNO3 lam pha dong [20]. Giéi han phat hién cua 14 nguyén t6 dat hiém nim trong
khoang 0,8 ng/ml (Yb) dén 48 ng/ml (Ce), hiéu suit thu hdi tir 90-110% [20].
3.2. Két qua nghién ciru xac dinh tap chét dat hiém trong cic san pham La, Gd, Nd tai
Trung tim Nghién ctru va Chuyén giao cong ngh¢ dat hiém [21-22]

3.2.1.Lua chon bwdc sdng phan tich

Str dung phan mém mé phong Master dé lya chon cac budc song dbi vai tirng nguyén to
truéc khi ghi phéd trén nén gia dinh La, Gd, Nd tinh khiét cao. Mdi nguyén t5 lya chon 5 buéc
song.Tiéu chi lya chon 1a vach phé nhay nhat, gigi han phat hién nho nhat, it bi anh huong boi
nén va it bi anh huong 13n nhau nhat. Két qua budc song téi wu xac dinh cac tap chat dat hiém
trong san pham lantan, gadolini, neodym tinh khiét cao duoc trinh bay trong bang 1.

Bang 1. Budc song toi wu xdc dinh REES trong lantan, gadolini, neodym tinh khiét cao

Ng. th NénLa | NénGd | NénNd Ng. té NénLa | NénGd | Nén Nd Ng.té NénLa| NénGd | NénNd
A (nm) A(m) | A(nm) A(m) | A(nm) A (nm) A(m) | A(hm) | A(nm)

Ce 418,660 | 418,660 | 456,236 | Gd | 310,050 310,050 | Tm |313,126| 313,126 | 317,281
Pr 422,293 | 417,939 | 525,974 | Tb 350,917 | 356,174 | 350,917 | Yb |222,246| 289,138 | 218,569
Nd | 406,109 | 415,608 Dy | 340,780 | 353,602 | 340,780 Lu |291,139| 547,699 | 219,554

Sm 332,118 | 388,529 | 323,964 Ho 345,600 | 345,600 | 297,300 Sc | 335,373 | 361,384 | 256,023

Eu 272,778 | 381,966 | 272,778 Er 337,271 | 369,265 | 282,019 Y |324,228 | 371,030 | 324,228

La 379,083 | 387,163

Nhu d trinh bay & trén, trong san pham dat hiém co do tinh khiét cao thi nén mau cé
thé gay anh hudng dén viéc xac dinh céc tap chat. Vi vay, dé xac dinh anh huong cua nén
lantan, gadolini, 18n cac budc song da chon mot cach dinh lugng, hé s6 anh hudng duoc tinh
theo cong thuc sau:

S LilCi
S " 1a/Cs (1)

Si, Sa: B nhay caa nguyén té anh huong i, chat phan tich a;
14, 1a: cudng d6 vach phat xa caa nguyén té anh huong i, chat phan tich a tai budc séng A;
Ci, Ca: Nong d6 cua nguyén t6 anh huong i va chat phan tich a.

Hé s Si/Sa cang gan gia tri 0 thi anh huong caa nguyén t6 i 1én budc séng phan tich
cua a cang nho.Hé s Si/Sa <5 % thi nguyén té anh huong i khdng anh hudng 1&n nguyén té
phan tich a. Theo cong thic (1), hé s6 anh huong cua lantan I&n cac vach pho cia céc tap chat
dat hiém nam trong khoang 0,000% - 0,002 %. Hé sé anh huéng caa gadolini 18n cac cach
vach pho cua cac tap chat dat hiém nam trong khoang 0,000% - 0,048%. CAc gi4 tri nay déu <
5% do @0, nén lantan, gadolini déu khdng anh hudng dén cac budc song da chon. Nhu vay,
cac bude song duoc trinh bay trong bang 1 la phu hop dé dinh lugng trong nén lantan,
gadolini tinh khiét cao. D4i voi san pham neodym tinh khiét cao, dé kiém tra anh huong cua
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neodym dén tap chat dat hiém, phé cua dung dich c6 ndng do neodym twong tw mau thyc
duoc ghi tai tit ca cac budc song da chon. Két qua cho thiy, budc song da chon trong bang 1
hau nhu khong bi anh huong bei cac vach phd cua nén neodym. Vi vay, buéc dau c6 thé sir
dung nhitng budc séng nay dé xac dinh céc tap chat dat hiém trong neodym tinh khiét cao.

3.2.2. Xdc dinh diéu kién do t6i wu

Diéu kién do t6i wu duge xac dinh qua cac théng sé nhu cong suét plasma, toc do bom
mau, nong d¢ axit. Hinh 1 trinh bay anh huong cta cong suat plasma, nong dé axit, toc do
bom tGi cuong d6 phat xa cac vach pho da chon.
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Cong suat plasma

Hinh 1. Anh huéng cua cong suat plasma, nong dé axit, toc dé bom téi cuong dé phat xa

Theo d6, khi cong suat plasma ting dan tir 900 w t&i 1200 w thi cudng do phat xa
ciing ting dan va dat cuc dai tai gia tri 1200 w. Do d6, cong suat plasma téi uvu duoc lya chon
la 1200W nham dam bao d6 nhay cho tat ca cac nguyén t6 dat hiém. Dé xét anh huong cua
axit t6i cuong do phét xa, nong do axit HNO3 dugc thay doi tir 0,1 mol/I-2,5 mol/l. Theo hinh
1 cho thay, trong khoang nong tur 0,6 mol/I-1,0 mol/l, cuong d6 phat xa cua vach pho céc tap
chét dat hiém dat cao nhat va 6n dinh. Vi vay, nham vira dap tng yéu cau cuong do cao, vira
tiét kiém chi phi, ndng d6 axit HNO; 0,6 mol/l duoc chon. C6 su thay d6i cudng phat xa rd rét
theo hudng ting dan d6i véi cac nguyén td dat hiém khi téc d6 bom thay ddi tir 5,0 ml/phit
t6i 31,0 ml/phat. Tai toc d6 bom 20 ml/phit cuong do vach phat xa cua nguyén té dat hiém
dat cuc dai va hau nhu khong ddi so véi khi sir dung téc d6 bom 31,0 ml/phit. Vay nén, toc
d6 bom ti wu 1a 20 ml/phat. Nghién ctru di chi ra diéu kién do tdi wu cac tap chat dat hiém
trén san pham lantan, gadolini, neodym tinh khiét cao nhu sau: cng suat plasma 1200 W, téc
d6 bom 20 ml/phut, nong d6 axit HNOz 0,6 mol/l.

3.2.3. Xdc dinh gia tri siz dung ciia phwong phdp déi véi nén méu lantan, gadolini
Dbi voi san pham lantan, gi¢i han phat hién cia phuong phap (MDL) dbi véi 15 tap
chat dat hiém nam trong khoang 0,5 mg/kg (Ho) -3,82 mg/kg (Sm), gidi han dinh luong nam
trong khoang 1,6 mg/kg-12,16 mg/kg. B4i véi gadolini, gii han phat hién (LOD) di véi 15
tap chat dat hiém nam trong khoang 0,002 mg/I (Yb)- 0,073 mg/I (Sm), gigi han dinh luong
nam trong khoang 0,005 mg/l - 0,244 mg/l (bang 2).
Bang 2. Gidi han phét hién, gidi han dinh lirong trén nén mau lantan, gadolini

| NénLa | NénlLa | Nén Gd | Nén Gd | NénLa | NénLa | NénGd | Nén Gd | NénlLa | NénlLa |NénGd | NénGd
Ng.t6| MDL | LOQ | LOD | LOQ | Ng.t6 | MDL | LOQ | LOD | LOQ | Ngts | MDL | LOQ | LOD | LOQ
(mg/kg | (mg/kg) | (mg/l) | (mgll) (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/l) | (mg/l) (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/l) | (mg/l)

Ce 2,02 6,42 0,020 0,066 Gd 3,16 10,07 Tm 1,22 3,89 0,027 0,089

Pr 3,81 12,13 | 0,046 | 0,152 Tb 2,79 8,87 0,039 | 0,131 Yb 2,34 744 0,002 | 0,005

Nd 3,15 10,04 | 0,035 | 0,116 Dy 1,76 5,59 0,033 | 0,110 Lu 2,57 8,18 0,009 | 0,030

Sm 3,82 12,16 | 0,073 | 0,244 Ho 0,50 1,60 0,036 | 0,120 Sc 3,22 10,25 | 0,005 | 0,018

Eu 1,72 5,48 0,047 | 0,158 Er 2,63 8,36 0,035 | 0,115 Y 1,49 4,76 0,026 | 0,088

La 0,035 | 0,117

Sai s6 tuong doi gitra nong do bict trudc va nong do tim dwoc cua REES trong mau nhéan

tao (nén La 5g/L, Gd 5g/L, nong d6 REEs 0,8 mg/L) nam trong khoang 0,1 % - 5,1 %. B

thu hoi cac tap chat dat hiem nam trong khoang 80,0% - 93,5 % doi véi nén La thap hon so
5




v6i d6 thu hdi 90,0 % - 108,8 % trén nén Gd. Két qua do léch chudn twong ddi va do thu hoi
duoc trinh bay trong bang 3.

Bang 3. Bé léch chudn tuwong doi va dé thu hai trén nén mau lantan, gadolini

Nén La 5 Nén Gd N Nén La N Nén Gd Nén La N Nén Gd 5
Sai sb gfi” L2 | ‘saish ’\E')?” tﬁf Sai sb g‘?”ﬂ';j Saisé | NénGd Sai s g?”ﬂ']-j Sai sb '\E'fA”tﬁl?
Ng. té tuong thuohéi tuong ﬁéi Ng. t tuong ﬁéi tuong bo thu Ng.t tuong ﬁéi tuong ﬁf‘)i
abi ) dbi %) dbi %) déi hdi(%) adi %) ddi )
(%) (%) (%) (%) (%) (%)
Ce 1,6 90,0 5,0 108,2 Gd 2,4 89,5 Tm 51 80,8 1,3 99,8
Pr 3,9 93,5 0,6 90,0 Tb 0,9 80,3 -5,0 107,6 Yb 0,5 80,0 -4,3 108,2
Nd 3,6 90,0 -5,1 98,8 Dy 2,9 83,3 3,3 103,6 Lu 0,6 85,8 2,1 105,6
Sm 3,8 93,0 -39 102,4 Ho 4.4 88,8 0,6 102,4 Sc 0,5 80,0 0,1 108,8
Eu 0,1 82,9 1,1 107,0 Er 2,1 81,1 -3,4 101,0 Y 48 80,6 0,1 107,4
La 3,9 104,8

Nguyén nhén ctia su khac nhau ndy 1a vi trén nén La, viéc xac dinh do thu hoi duoc thuc
hién trén mau lantan oxit dang ran, trong khi trén nén Gd do diéu kién khdng cho phép, viéc
nay duoc thuc hién trén mau gadolini dang long. Tuy nhién, d6 thu hoi trén Van nam trong
pham vi cho phép. Do vay, hai phuong phép c6 d6 ding tbt, dap ng dugc yeu cau phan tich
c4c tap chat dat hiém trong san pham lantan, gadolini c6 do tinh khiét cao.

3.3. Két qua phan tich so sanh lién phong déi véi san pham lantan oxit
Cac két qua phan tich 14 tap chat dt hiém trong mau lantan oxit gitra Trung tam
Nghién ciru va Chuyén giao Cong nghé dat hiém (RTTC) va Trung tdm Phan tich Thi nghiém
dia chat (BCKS) duoc trinh bay trong bang 4.
Bang 4. Két qua phan tich so sanh lién phong @i véi san pham lantan oxit
Kj Ham lugng (mg/kg)
EEE Ce Dy Er Eu Gd Ho Lu Nd Pr Sm Th Tm Y Yb

bCKS | 668,0 | 188,0 | 179,2 | 220,2 | 2315 | 206,7 | 171,8 | 386,7 | 367,3 | 330,8 | 2156 | 172,0 | 1812 | 1838
RTTC | 651,3 | 196,2 | 187,2 | 227,0 | 2290 | 190,2 | 178,3 | 400,3 | 387,4 | 348,5 | 2241 | 168,3 | 196,2 | 1942

bé danh gia phuong phap phén tich dang nghién ctu tai RTTC va phuong phap chuan
tai DCKS, can sir dung chuan t dé so sanh ting cap két qua. Két qua theo Minitab 16 nhu sau:
Paired T for BPCKS - RTTC
N Mean StDev SE Mean
bCKS 14 2645 137,3 36,7
RTTC 14 269,9 1349 36,1
Difference 14 -539 11,40 3,05
95% CI for mean difference: (-11.97, 1.20)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value =-1,77 P-Value = 0,101
Theo d6, vi Pvalue=0,101>Pa=0,05 nén khong c6 sy khac nhau c6 ¥ nghia thong ké
giita hai phuong phap, & do tin cdy 95%.Vi vay, két hop voi két qua sai s6 tuong dbi va do
thu hoi ¢ trén chiing to phuong phép xac dinh cac tap chat dat hiém trong lantan tinh khiét
bang phuong phap ICP-OES c6 do tin ciy cao va duoc ap dung dé dinh lugng trong san pham
lantan tinh khiét 99,9% tai Trung tdm Nghién citu va Chuyén giao Céng nghé dat hiém va cac
don vi khéc.
IV. KET LUAN

Béo céo d4 tong quan mot s phuong phap phén tich cic tap chat dat hiém trong san
pham dét hiém c6 d6 tinh khiét cao 1a NAA, ICP-OES, ICP-MS, dic biét tap trung phan tich
mot sb diém chinh yéu vé wu, nhuoc diém, tuong tac phé tuong tac nén cua ICP-OES va
ICP-MS trong cac nghién ciru gan day. Tap chat dat hiém duoc xac dinh truc tiép hoac st
dung céc ki thuat tach, chiét 1am giau khac nhau két hop véi ICP-OES va ICP-MS. Pdng thoi
dua ra mot s6 két qua nghién ctru xac dinh tap chat dat hiém truc tiép trong cac cac san pham
phan chia tinh ché dit hiém lantan, gadolini va neodym bing ICP-OES tai Trung tm Nghién
ctiru va Chuyén giao Cong nghé dat hiém. Qui trinh phan tich trong san pham lantan da dwoc
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hoan thién, hai qui trinh phan tich trong san pham gadolini va neodym can tiép tuc dugc
nghién ctru trong thoi gian tai.
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INVESTIGATION FOR THE DETERMINATION OF RARE EARTH
IMPURITIES IN HIGH-PURE RARE EARTH PRODUCTS
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tranhoangmai.khtn@gmail.com

Abstract:Rare earth products have been widely used in the high-technological industries
such as nuclear, optics, lase, magnet, ceramics etc.These products are made from
materials having a high-pure level both non-rare earth elements and rare earth elements
impurities.Up to now, there are several methods in order to determine the purity of rare
earth products such as inductively couple plasma optical emission spectrometrylCP-
OES,inductively couple plasma mass spectrometry ICP-MS, neutron activation analysis
NAA, etc. The modern methods are used to determine rare earth impurities in high-pure
rare earth materials will be presented in this report. The results of the determination of
rare earth impurities in the high-pure lanthanum, gadolinium and neodymium
productsconducted in the Rare Earths Research and Technology Transfer Centre, Institute
for Technology of Radioactive and Rare Elements using ICP-OES will be reported.

Key words: Determination of rare earth impurities in high-pure rare earth products, ICP-
OES, ICP-MS, Neodymium, Lanthanum, Gadolinium



